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RESUMEN 
 
Los materiales cerámicos están presentes a nivel industrial por sus buenas propiedades de 
dureza, térmicas y tribológicas; pero presentan fragilidad intrínseca. Esta fragilidad es una 
limitación, en particular para aplicaciones que implican cargas localizadas. Bajo contacto, la 
generación y propagación de la grieta puede comprometer la integridad estructural de la pieza. 
Así, la geometría de la grieta producida por contacto (longitud, ángulo) tiene influencia 
directa en la fiabilidad del componente. Es, por eso, crítico conocer la variación de este 
ángulo con la microestructura, al fin de poder mejorar le vida en uso de los materiales 
cerámicos. 
El objetivo de este proyecto es observar la influencia de la microestructura de las cerámicas 
avanzadas sobre la trayectoria de una grieta producida bajo indentación Hertziana. Se estudió 
la variación de ángulo y de longitud de la grieta cono formada por indentación en vidrios con 
varios coeficientes de Poisson, alúmina con varios tamaños de grano y compuestos gradiente 
alúmina/vidrio. Uno de los materiales gradiente fue producido por percolación, los otros dos 
fueron procesados por plasma spray con diferentes tratamientos térmicos. 
 
Se estableció un protocolo experimental de pulido y preparación superficial con el fin de 
tener la misma cantidad de defectos en todas las muestras y así reducir la dispersión de 
resultados, y se hizo un estudio de convergencia de resultados para optimizar el pulido para 
cada material. Con el objeto de observar la grieta cono, la muestra cortada fue desbastada 
transversalmente hasta el centro del cono. Así mismo se efectuó un estudio numérico sobre la 
influencia del ángulo de la cara desbastada en la medida del ángulo de la grieta cono, 
demostrandose que no existe un error apreciable en las medidas para pequeñas desviaciones. 
 
Con el objeto de interpretar mejor los resultados, se caracterizaron mecánicamente los 
materiales, midiéndose el módulo de Young, el coeficiente de Poisson, la tenacidad y la 
dureza. Estos parámetros permitieron calcular la carga crítica para generación de grieta cono 
y realizar las indentaciones con la carga óptima. Los ensayos se efectuaron con una carga 
ligeramente superior a la crítica calculada para tener una grieta cono y evitar la fractura. Así 
se pudo ver que el daño casi-plástico aparece después de la formación de grieta. También se 
ha observado la aparición de doble cono para cargas más elevadas. 
  
Los resultados demostraron que la propagación de grieta en el vidrio depende del coeficiente 
de Poisson, tal y como se ha propuesto recientemente en la literatura. En el caso de la 
alúmina se vio que el ángulo de la grieta no sólo depende del módulo de Poisson, sino que 
también existen fenómenos de apantallamiento que modifican la trayectoria y longitud de la 
grieta. También se observó que para tamaños de grano grandes aparece una zona de 
deformación casi-plástica que puede modificar el campo de tensiones.  
 
Una vez caracterizado el comportamiento de los materiales frágiles bajo indentación 
Hertziana se efectúan los mismos ensayos para los materiales gradientes, observándose que 
presentan daño tipo cono para cargas comparables a la de la alúmina. Sin embargo, los 
mecanismos de deformación eran diferentes para el caso de los materiales producidos por 
spray de plasma debido a la microestructura en capas.  
Influencia de la microestructura en  el ángulo de la grieta cono 
   
 
2 
Influencia de la microestructura en  el ángulo de la grieta cono 
   
 
3 
ÍNDICE 
 
 
1 INTRODUCCIÓN ______________________________________________________ 5 
1.1 Análisis del contacto elástico ________________________________________________ 6 
1.2 Aparición de grieta cono____________________________________________________ 8 
1.3 Deformación casi-plástica: _________________________________________________ 10 
1.4 Competición entre daño frágil y daño casi-plástico ______________________________ 12 
1.5 Indentación en un material gradiente _________________________________________ 12 
1.6 Ángulo de la grieta cono___________________________________________________ 13 
 
2 OBJETIVOS__________________________________________________________ 15 
 
3 PROTOCOLO EXPERIMENTAL ________________________________________ 17 
3.1 Descripción de los materiales _______________________________________________ 17 
3.1.1 Alúmina ____________________________________________________________________ 17 
3.1.2 Vidrio______________________________________________________________________ 18 
3.1.3 Materiales con composición gradiente (FGM) ______________________________________ 19 
3.2 Preparación superficial ____________________________________________________ 22 
3.2.1 Corte de las muestras__________________________________________________________ 22 
3.2.2 Encastado___________________________________________________________________ 22 
3.2.3 Pulido______________________________________________________________________ 22 
3.3 Descripción de los ensayos mecánicos ________________________________________ 24 
3.4 Medida del tamaño de grano________________________________________________ 25 
3.5 Ensayos de rayado _______________________________________________________ 26 
 
4 RESULTADOS _______________________________________________________ 27 
4.1 Medidas de dureza _______________________________________________________ 27 
4.2 Determinación de la tenacidad de los materiales ________________________________ 28 
4.3 Medidas de parámetros elásticos por vibración elástica (IET) ______________________ 28 
4.4 Carga mínima para la aparición de grieta ______________________________________ 29 
4.5 Medidas del tamaño de grano _______________________________________________ 30 
4.6 Medidas de grieta cono____________________________________________________ 32 
4.7 Ensayo de Rayado________________________________________________________ 33 
4.8 Desviación Angular ______________________________________________________ 35 
4.9 Grieta cono en vidrio: _____________________________________________________ 39 
4.10 Grieta cono en alúmina: ___________________________________________________ 40 
 
Influencia de la microestructura en  el ángulo de la grieta cono 
   
 
4 
5 DISCUSIÓN _________________________________________________________ 41 
5.1 Variación del tamaño del anillo _____________________________________________ 41 
5.2 Aparición de doble cono ___________________________________________________ 41 
5.3 Competición entre casi-plasticidad y grieta cono ________________________________ 42 
5.4 Variación del ángulo de grieta en vidrio _______________________________________ 43 
5.5 Ángulo de la grieta cono en alúmina__________________________________________ 44 
5.6 Estudio de los FGM’s _____________________________________________________ 46 
 
6 CONCLUSIÓN _______________________________________________________ 47 
 
AGRADECIMIENTOS _____________________________________________________ 49 
 
BIBLIOGRAFIA __________________________________________________________ 51 
 
Anexo 1: Influencia del ángulo del pulido (plano θ), tablas de datos __________________ 53 
Anexo 2: Presupuesto_______________________________________________________ 55 
Anexo 3: Influencia del medioambiental________________________________________ 59 
Influencia de la microestructura en  el ángulo de la grieta cono 
   
 
5 
1  INTRODUCCIÓN 
 
Las cerámicas son materiales muy interesantes a nivel industrial debido a su dureza, sus 
propiedades térmicas y su buen comportamiento tribológico, con lo que son ampliamente 
utilizados en múltiples aplicaciones industriales, energéticas, como biomateriales y en 
condiciones de servicio extremas. Sin embargo tienen la desventaja de la fragilidad. Esto es 
un problema para las aplicaciones industriales porque un material cerámico sometido a 
esfuerzos importantes,  estáticos o cíclicos, puede romper de manera catastrófica e 
imprevisible. La fractura de las cerámicas es frágil dado que ocurre en ausencia de 
mecanismos de plasticidad típicos de materiales metálicos. El proceso de fractura en los 
materiales frágiles está asociado a la existencia de defectos tales como poros o segregaciones 
cristalinas, los cuales sirven como agentes nucleantes de una fisura. Esta fisura crece bajo la 
acción de las cargas aplicadas hasta que el factor intensidad de tensiones de dicha fisura 
alcanza el valor de la tenacidad de fractura del material. Una vez alcanzado dicho valor, la 
fisura crece de forma inestable. 
 
En materiales amorfos no existen planos cristalinos preferentes para la fractura y esta fractura 
ocurrirá por rotura de enlaces atómicos. En el caso de cerámicas policristalinas, resulta 
importante considerar que la superficie y los mecanismos de fractura varían según las 
características de la microestructura. Un aspecto particular a tener en cuenta en la fractura de 
estos materiales es la naturaleza del borde de grano. Dependiendo del procesamiento del 
material, que convencionalmente implica la utilización de técnicas de sinterización en 
presencia de aditivos o una fase líquida, es común la formación de fases vítreas al borde de 
grano. La presencia de una fase vítrea puede influenciar una fractura intergranular, y también 
implicar a alta temperatura, una sensibilidad significativa del material en términos de 
termofluencia. [1]. Algunas parámetros microestructurales de las cerámicas facilitan la 
orientación y el cierre de la grieta, como puede ser el microagretamiento, el puenteo o la 
transformación de fase. Un mejor conocimiento de estos mecanismos permitiría prevenir y 
controlar la formación de grieta con el fin de mejorar la vida en funcionamiento de los 
materiales cerámicos sometidos a cargas localizadas. El ángulo de la grieta es un factor 
importante para cuantificar el riesgo de propagación crítica de grieta, por eso es importante 
conocer la variación de este con el tipo de material en uso. 
 
Debido a la inherente fragilidad, los materiales cerámicos se utilizan en aplicaciones dónde 
las solicitaciones remotas de tracción sean despreciables y dónde las cargas de contacto sean 
las más importantes. Así es común que la superficie de componentes cerámicos en servicio 
esté siempre sometida a concentraciones de tensión. Las tensiones en caso de tal tipo de 
contacto pueden producir un daño estructural localizado que a largo plazo puede erosionar la 
superficie y comprometer la integridad estructural de la pieza. El daño producido por contacto 
entre dos superficie curvadas es ahora conocido como un factor clave de limitación de la vida 
del material cerámico; especialmente para  rodamientos, componentes de motor, 
biomateriales,…  
 
Por ejemplo, los materiales cerámicos son cada vez más empleados en la restauración dental, 
específicamente en las coronas dentales, debido a que las cerámicas presentan propiedades 
mecánicas y aspecto similares a los dientes reales. Lamentablemente, las restauraciones 
comunes son susceptibles de fallar por alguna forma de daño acumulado por masticación. Las 
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fuerzas de contacto en la boca pueden fácilmente exceder 200N para un radio de contacto de 
2-4 mm, típico de dientes. 
 
Con el objeto de estudiar el daño por contacto, se utilizan ensayos de contacto con esferas ya 
que ofrecen un método simple de caracterización de los materiales en condiciones que 
simulan las de servicio [2]. Así la indentación Hertziana es hoy en día uno de los métodos 
más empleados para los análisis y la caracterización de fractura y deformación de materiales 
por contacto, tanto frágiles, como dúctiles. Los campos de tensiones que aparecen en este tipo 
de indentación (Fig.1-2) son similares a los que aparecen en aplicaciones reales, desde la 
biomecánica dental hasta el estudio antropológico de instrumentos antiguos, y en general a 
cualquier caso de aplicación de cargas localizadas que pueda llegar a rotura.  
 
 
 
 
 
 
1.1 Análisis del contacto elástico 
 
El primer análisis riguroso del problema del contacto elástico lo hizo Hertz en 1881 a partir 
del estudio de dos esferas de vidrio en contacto. La solución propuesta puede aplicarse al 
contacto de dos materiales elásticos con cualquier radio de curvatura, pero es usual estudiar el 
contacto entre una esfera y un plano. 
 
Así pues, si consideramos una esfera de radio r, en contacto mediante una fuerza P sobre un 
material plano y homogéneo (figura 1-2), el radio de contacto de la esfera a puede ser 
calculado mediante [3, 4]:  
 
 
3
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=
E
rP
a  (1.) 
dónde: 
Fig. 1-1: Campos de tensiones bajo contacto (izquierda) y bajo contacto deslizante 
(derecha) donde se observa la dirección de las tensiones y las fuerzas de tracción y 
compresión que aparecen durante un ensayo de rayado 
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Fig. 1-2: Parámetros geométricos de una indentación esférica, se precisa la forma de la grieta cono 
 
Siendo E y E1 son los módulos de Young de la esfera y del material respectivamente; ν y ν1 
los coeficientes de Poisson respectivamente, de la esfera y del material. La presión máxima 
debajo de la esfera, p0 está dada por: 
 20 2
3
a
Pp
pi
=  (3.) 
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1.2 Aparición de grieta cono 
 
Hertz también demostró que cuando se presiona una esfera de indentación sobre la superficie 
de un material frágil aparece una fractura con forma de cono en el material. Algunos años 
después (1891) Auerbach encontró experimentalmente una relación linear entre la carga 
necesaria para generación de grieta cono durante la indentación y el radio de la bola de 
indentación. La ley de Auerbach (Fig 1-3) implica que el cono en vidrio se inicia a diferentes 
niveles de presión de contacto para un rango de radios de esfera. Esto plantea una paradoja 
porque no respeta la noción de que la grieta cono se inicia cuando la tensión de tracción en el 
material indentado supera un valor máximo, especifico del material (noción de carga crítica). 
La teoría de la fractura de Griffith-Irwin fue aplicada en 1960 por Frank y Lawn, para 
explicar esta paradoja. [2] 
 
 
 
 
 
Para materiales perfectamente elásticos y frágiles, durante la indentación esférica el material 
se deforma de manera elástica hasta alcanzar la carga crítica que produce la propagación de 
grieta. El material sufre un campo de tensiones no uniforme bajo la superficie de contacto. 
Así para una carga superior a la carga crítica, la fractura se suponía que se propagaba 
ortogonalmente según la tensión principal mínima. Al principio, la grieta empieza 
perpendicularmente a la superficie, luego se aleja del eje de simetría según un ángulo 
constante (formación de un cono: Foto 1-1 y 1-2). La trayectoria de la grieta se define de 
manera que la energía liberada sea máxima. [3,5] 
Fig. 1-3 Representación gráfica de la ley de Auerbach dónde se observa que 
en un cierto rango, la carga crítica no depende del radio de la esfera. 
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El cono totalmente desarollado es el arquetípico de una propagación de grieta estable. La 
grieta base sigue creciendo establemente con carga creciente. Roesler, usando el concepto de 
equilibrio de energías y los datos de Tillet, estableció la relación: 
 =
2
3
R
P
 Constante (4.) 
 
 
 
 
El anillo siempre se forma a una distancia del radio de contacto (β): 
 a12,1≈β  (5.) 
Foto 1-2: Detalle de grieta cono en alúmina, dónde se observa cómo al principio la grieta crece 
perpendicularmente a la superficie y luego adopta la forma de un cono de ángulo constante 
Foto 1-1: Grieta cono en el vidrio 
Influencia de la microestructura en  el ángulo de la grieta cono 
   
 
10 
La formación de una grieta cono depende de la ley de Auerbach [2]:  
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=  (6.) 
siendo: 
 2
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kA pi=  (7.) 
dónde I es una constante numérica y: 
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En el caso de una indentación Hertziana, el radio de contacto aumenta hasta  sobrepasar el 
anillo de superficie, lo que resulta en la generación de un segundo anillo. 
1.3 Deformación casi-plástica: 
 
En cierto tipo de cerámicas es posible que el material se deforme inelásticamente sin 
aparición de fractura. Este tipo de deformación se llama casi-plasticidad ya que está activado 
por tensiones de cizalla (al igual que la plasticidad) pero no está producida por dislocaciones o 
maclas, sino por microagrietamiento de los bordes de grano [2]. Así este daño consiste en una 
fractura de modo II con resistencias internas de fricción y un cizalladura interno [6]. Estas 
microfisuras son producidas por presencia de un fuerte campo de tensiones de cizalla (Fig. 1-
7) generado durante la indentación [7]. 
 
La naturaleza del daño por indentación varía fundamentalmente según el tamaño de grano, la 
heterogeneidad de la estructura y el radio del indentador. Así se puede asistir a una transición 
frágil a casi-plástica mediante la variación de parámetros microestructurales o de las 
dimensiones del indentador (Foto 1-3). 
 
   
Foto 1-3:  
Se observa el daño quasi plástico debido a la 
aparición de microgrietas en la alúmina 
Fig. 1-4:  
Representación de grieta cono y daño casi-plástico 
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El centro de la zona casi-plástica  se encuentra aproximadamente a una profundidad de 0.47 
veces el radio de contacto, y la carga crítica (PY) para deformación casi-plástica [2] viene dada 
por: 
 
2
3
2 3
4).1,1( 





=
E
kY
r
PY pi
 (9.) 
dónde Y es el límite elástico del material. 
 
Fig. 1-5: La figura representa la formación de microfisuras por cizalladura, razón por 
la cual se forma una zona de casi-plasticidad 
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1.4 Competición entre daño frágil y daño casi-plástico 
 
Según el modelo de Rhee et al. [8], es posible predecir la tendencia a rotura frágil o casi-
plástica mediante la combinación de las ecuaciones  (6) y (9): 
 r
K
H
E
H
cte
P
P
ICC
Y
2
* 





=  (10.) 
Dónde H es la dureza, KIc es la tenacidad de fractura, y E* es el módulo del sistema 
indentador-sustrato. 
 
La ecuación (9) implica que cuando la razón PY/PC es grande, el daño en el material se 
caracterizara por aparición de grieta cono. Al contrario si la fracción es pequeña, el daño 
predominante será casi-plástico. Tanto la variación del radio de la bola, como la dureza, 
módulo elástico y tenacidad afectarán a la transición de frágil a casi-plástico. Cuando la 
dureza aumenta, la probabilidad de tener aparición de grieta cono aumenta fuertemente. Si la 
tenacidad aumenta o el radio del indentador disminuye, se favorecerá la aparición de daño 
casi-plástico.  
 
En general, la tenacidad del material disminuye cuando aumenta el tamaño de grano. Así, con 
la ecuación (11) vemos que una estructura fina favorece la formación de grieta cono. Además, 
cuando el tamaño de grano aumenta, el límite elástico disminuye y la aparición de daño casi-
plástico se favorece. 
1.5 Indentación en un material gradiente 
 
Así pues es importante intentar evitar la  formación y crecimiento de la grieta cono. Esto se 
puede hacer mediante la introducción de tensiones residuales de compresión que hagan 
disminuir el factor de intensidad de tensiones, o mediante la introducción de de 
heterogeneidades dentro de la microestructura de una cerámica, tales como interfases o capas 
débiles [9]. 
 
Alternativamente es también posible conseguir una supresión de la grieta cono mediante la 
utilización de materiales que posean un gradiente en propiedades elásticas cerca de la 
superficie. Este gradiente generalmente se consigue mediante la variación de la composición 
del material, utilizando dos materiales con módulos elásticos muy distintos. Así los campos 
de tensiones generados en estos materiales durante la indentación esférica no propiciarán la 
propagación de grieta cono en el material [10,11].  
 
Algunas publicaciones recientes proponen los FGM como una nueva técnica de supresión de 
la grieta cono que fragiliza ulteriormente los materiales frágiles sometidos a fatiga. La 
indentación en un material FGM es un caso muy particular porque no se comporta ni como un 
material homogéneo, ni como un material compuesto. Estos materiales presenten una zona de 
deformación elástica muy importante y la aparición de casi-plasticidad se produce sin 
aparición de grieta. 
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1.6 Ángulo de la grieta cono 
 
En el caso de que el daño por contacto produzca una grieta cono, ésta puede actuar como 
defecto inicial para el fallo catastrófico del componente. Así es importante conocer no sólo la 
longitud de la fisura (que depende principalmente de la tenacidad) sino también el ángulo de 
la grieta. En fractura de los materiales, el modo de rotura I es el más peligroso (modo de 
apertura de la grieta). La geometría más peligrosa sería tener una grieta que tuviera una 
dirección de propagación perpendicular a las fuerzas aplicadas. Un factor de intensidad de 
tensiones demasiado grande debido al ángulo de la grieta podría comprometer la integridad 
estructural de la pieza y la viabilidad del dispositivo. 
 
Tal y como se comentó en la introducción se creía que el ángulo de la grieta cono siguiera la 
trayectoria de la tensión principal mínima. Frank y Lawn dieron como primera aproximación 
que la grieta avanza ortogonalmente a la tensión principal más grande (σ1), y después sigue un 
plano delimitado por las dos otras tensiones principales, es decir σ2 y σ3. Frank y Lawn 
compararon los ángulo de la grieta cono y las direcciones de tensión principal y encontraron 
ángulos comparables (~20º de la superficie del vidrio). La razón de este coincidencia viene de 
la elección del modulo de Poisson. Para el vidrio usaron un ν=0,33 para hacer los cálculos. 
Sin embargo, este valor es mucho más grande que el modulo de Poisson de 0,21 de un vidrio 
común. Algunos años después se observó que el ángulo de la grieta depende fuertemente del 
modulo de Poisson para materiales frágiles y que para un módulo de Poisson de 0.21 el 
ángulo real no es de 22º sino alrededor de los 30º. Para obtener un ángulo de 22º el modulo de 
Poisson experimentalmente es de 0,33.  
 
En un artículo publicado en 1986 [12], Yoffe refuta la idea de que la grieta seguiría la 
direcciones principales de tensión. Demostró que los campos de tensiones cambian 
continuamente a medida que la grieta se propaga y presentó la idea que la presencia del anillo 
hace el ángulo más pequeño.  También sugería que una modelización por elementos finitos 
podría ser un éxito para entender los mecanismos.  
 
Posteriormente  C. Kocer y R. E. Collins [3] hicieron un extenso estudio del ángulo de la 
grieta cono tanto experimentalmente como por elementos finitos, observando que el ángulo 
depende fuertemente del módulo de Poisson para materiales perfectamente frágiles (vidrio), 
refutando la idea establecida que el ángulo de la grieta tenía que ser el de la tensión principal 
máxima. En la figura 1-6 se observan los resultados obtenidos por estos autores, dónde se 
puede apreciar un buen ajuste entre los resultados numéricos y experimentales para el caso del 
vidrio. Sin embargo para materiales policristalinos se observa que el ángulo no depende 
exclusivamente del módulo de Poisson, y, por tanto, deben existir otros parámetros del 
material que influyan en la trayectoria de la grieta cono. 
 
Parece probable que uno de los parámetros que más influyan en la trayectoria de la grieta 
cono es la variación de la tenacidad en función de la longitud de fisura debido a mecanismos 
de apantallamiento de grieta, ya que la grietas tienden a propagarse en la dirección de KII=0. 
La existencia de un factor de intensidad de tensiones de apantallamiento (Ksh) que a su vez 
depende de la longitud de grieta, modificará el factor intensidades total y, por tanto, el ángulo 
de grieta (Fig. 1-7) [13,14,15]. 
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Fig. 1-6: En el gráfico de Kocer [3] se observa muy bien la influencia del módulo de Poisson  
en el ángulo de la grieta cono para el vidrio 
 
 
 
 
 
 
Fig. 1-7: Curva-R, influencia del efecto de apantallamiento en la tenacidad del material 
c
KIc
KI
Ksh
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2 OBJETIVOS 
 
En este proyecto se pretende medir experimentalmente la variación del ángulo según tanto el 
módulo de Poisson  como la existencia  de mecanismos de apantallamiento, con el objeto de 
conocer las condiciones de rotura de un material cerámico sometido a cargas de contacto en 
función de su microestructura. Así mismo, también se pretende estudiar la resistencia al 
contacto de de materiales cerámicos gradiente con diferentes modos de sinterización. 
 
Para ello se estudiarán dos vidrios con diferente módulo de Poisson y dos alúminas con 
diferentes tamaños de grano, y, por tanto, diferente comportamiento de curva-R, y tres 
materiales con función gradiente. Una vez caracterizada la microestructura y las propiedades 
básicas de estos materiales, se harán indentaciones Hertzianas en los diferentes materiales; 
puliendo a continuación la sección transversal para medir el ángulo y la longitud de la grieta 
cono. Para ello se desarrollará un protocolo de pulido de las muestras antes de indentación así 
como un cálculo de convergencia de las medidas de longitud de grieta según el tiempo de 
pulido. También se efectuarán ensayos de contacto deslizante sobre vidrio y alúmina para 
obtener un mapa del daño a diferentes cargas 
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3 PROTOCOLO EXPERIMENTAL 
3.1 Descripción de los materiales 
3.1.1 Alúmina 
 
La alúmina -óxido de aluminio [Al2O3]- es una cerámica técnica usada principalmente por su 
gran resistencia a temperaturas elevadas y su dureza elevada. Industrialmente, este material se 
usa mucho como refractario y como biomaterial para prótesis. 
 
 
 
 
 
Tabla 1: Propiedades generales de la alúmina 
Propiedades Valor 
Punto de fusión [°C] 2054 
Coeficiente de dilatación a 25 °C [K-1] 7,1 ×10-6 
Conductividad térmica a 25 °C [J.cm-1.s-1K-1] 0,46 
 
Foto 3-1: Microestructura de la alúmina observada al SEM 
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Tabla 2: Sinterización de las alúminas 
 Alúmina AO3 Alúmina AO5 Alúmina A12 
Duración de la 
sinterización (h) 
 
3 
 
5 
 
12 
 
 Las alúminas se produjeron por sinterización con el siguiente procedimiento: 
- presión uniaxial a 44 MPa (en moldes) 
- presión isostática de 300 MPa en frío 
- eliminación de la fase orgánica: 25ºC → 600ºC, 50ºC/h 
- calentamiento sucesivo: 600ºC → 1600ºC, 200 ºC/h 
- Mantenimiento a 1600ºC por 3, 5, 12 horas, respectivamente, para variar el tamaño de 
grano 
- Enfriamiento en horno 
 
3.1.2 Vidrio 
 
El vidrio es un material amorfo; su estructura microscópica es una red tridimensional que 
presenta orden sólo a corta distancia. La figura 3-2 siguiente es una representación 
esquemática bidimensional del óxido de silicio amorfo. 
 
 
 
 
 
Cada átomo de silicio está ligado con cuatro átomos de oxígeno, formando tetraédricos de 
SiO4. 
 
Tabla 3: Propiedades generales del vidrio 
Propiedades Valor 
Punto de fusión [°C] 1500 
Coeficiente de dilatación a 25 °C [K-1] 9 10-6 
Conductividad térmica a 25 °C [J·cm-1·s-1K-1] 1.0 
 
Fig. 3-1: microestructura del vidrio 
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Se estudiaron dos vidrios pertenecientes al sistema ternario CaO-ZrO2-SiO2, los cuales 
fueron etiquetados como C1 y CZS. La composición del vidrio CZS fue pensada para 
minimizar el desajuste termo-mecánico con la alúmina. Las propiedades del vidrio común (de 
ventana) se presentan en la tabla 4 para comparación. 
 
Tabla 4 
 VIDRIO 
COMÚN 
Modulo de Young  
[GPa] 
 
 
72 
 
Coeficiente de Poisson, ν 
 
 
0,21 
Tenacidad de Fractura 
 [MPa√m] 
 
0,6 
 
Los vidrios C1 y CZS se producieron por fusión y colada. La composición entre los dos varía 
para conseguir valores distintos de las constantes elásticas. Más detalles de estos dos 
materiales se presentan en el apartado de los resultados. 
 
3.1.3 Materiales con composición gradiente (FGM) 
 
Los materiales con composición gradiente (functionally graded materials, FGM) son 
materiales compuestos cuya composición y microestructura varían en volumen según una ley 
predeterminada. El cambio gradual de composición y microestructura produce a su vez un 
gradiente de propiedades (Fig. 3-2).  
 
 
 
 
 
Fáse A 
Fáse B 
Propiedades A 
Propiedades B 
Fig. 3-2: Representación de la composición de un material gradiente y comparación de las propiedades 
con un material homogéneo 
 A: Material homogéneo; B: Material Gradiente 
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En este estudio se han utilizado materiales FGM fabricados por percolación y por spray de 
plasma.  
 
a. Sinterización por percolación 
 
Para la percolación, el material se somete a un tratamiento térmico (~1690°C durante 2h) que 
induce la infiltración del vidrio fundido entre los granos de la base alúmina policristalina (Fig. 
3-3). 
 
 
 
El material compuesto  alúmina-vidrio procesado in situ presenta un aumento del Modulo de 
Young según la profundidad. El modulo elástico según la profundidad pueda calcularse 
usando la relación siguiente: 
 [ ] alúminavidriovidriovidrioFGM )(1).()( EzVEzVzE −+=  (11.) 
Donde Evidrio y Ealúmina son la módulos de Young del vidrio puro y de la alúmina pura, 
respectivamente, y Vvidrio es el volumen de vidrio en la microestructura a una profundidad 
z.[10] 
 
El gradiente FGM percolado (Fotos 3-2 y 3-3) fue procesado por percolación de manera que 
su composición varía de 100 vol% de alúmina hasta 35 vol% alúmina-65 vol% vidrio en la 
superficie. [16, 17] 
Fig. 3-3: Percolación, el vidrio en fusión se infiltra entre los granos de alúmina 
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b. Sinterización por spray de plasma 
 
El spray de plasma es una técnica que permite controlar perfectamente el perfil de gradiente, 
construyendo capa por capa al efectuar varias pasadas con la antorcha de plasma.  
Los FGM83 y FGM83DI fueron procesados en el centro sviluppo materiali S.p.A (Roma) con 
un F4-MB plasma torch instalado en atmósfera controlada. El polvo de alúmina usado (Sulzer 
Metco 105SFP)  es de alta pureza (>99,5%). El material fue diseñado como sistema multi-
capa, es decir que durante el procesado, la composición cambia progresivamente de 100vol% 
alúmina hasta 35 vol% alúmina-65 vol% vidrio. Moviendo de una capa a otra, la cantidad de 
alúmina decrece de 5 vol% cuando el vidrio aumenta de 5 vol%. La anchura de cada capa se 
mantuvo constante (~5µm). [17] 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Los tres gradientes (Fotos 3-5 y 3-4) fueron procesados con el vidrio CZS presentado 
anteriormente. 
100% alúmina 
35% alúmina 
65% vidrio 
Foto 3-3: FGM percolado (2X) 
Se observa la transición entre el vidrio 
(izquierda en la foto) y la alúmina (derecha) 
Foto 3-2:FGM percolado (5X) 
El vidrio se infiltra entre los granos de 
alúmina durante el proceso de percolación 
Foto 3-5:FGM83 (2X) 
El material por plasma Spray 
presenta una capa bien definida 
Foto 3-4: FGM83 DI (2X) 
El material por plasma Spray presenta el 
aspecto de un material con recubrimiento 
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Tabla 5: Profundidad de vidrio según el modo de sinterización 
 FGM 83 FGM 83DI FGM Perc 
Espesor de la capa [µm] 520 ± 2 460 ± 2 1400 ± 2 
Espesor del material [mm] 8,5 ± 0,1 8,5 ± 0,1 8,5 ± 0,1 
 
3.2 Preparación superficial 
 
3.2.1 Corte de las muestras 
 
Cada muestra se cortó en prismas mediante un disco de diamante. El tamaño de las muestras 
es suficiente para garantizar que no haya influencia del borde en el campo de tensión 
Hertziano. 
 
Después del corte se desbastó 30 segundos en un disco de diamante y con un paño 180 para 
unificar las superficies de corte. 
 
3.2.2 Encastado 
 
Para conseguir un mejor manejo de las muestras, especialmente en la fase de observación de 
la grieta cono, las muestras se encastaron en resina o en bakelita. 
 
a. En bakelita negra 
La alúmina se encastó según los siguientes parámetros: 
 
Tabla 6: Protocolo de encastrado 
Fuerza [kN] 20 
Tiempo de calentamiento [min] 5 
Tiempo de enfriamiento [min] 2 
Temperatura 180°C 
 
b. En resina de poliéster 
El vidrio no se puede encastar en bakelita porque se rompe por la presión. La resina usada fue 
un poliéster bicomponente; el catalizador un peróxido de Metil-Etal-Cetone. La dureza de la 
resina aumenta con la cantidad de catalizador y con el tiempo. Una ventaja de la resina es que 
se pule muy fácilmente y presenta buenas propiedades de transparencia. 
 
3.2.3 Pulido 
a. Pulido antes de la indentación 
 
Cada muestra tiene que ser pulida antes de indentar para garantizar la formación de una sola 
grieta y permitir visualizar con facilidad la grieta en la lupa. El pulido se hace con paños de 
tamaño de grano decreciente. 
 
Cada muestra de vidrio se desbasta 30 segundos sobre un paño con una suspensión de 
diamante de 30µm. Una vez la superficie está plana, se pule un minuto con una suspensión de 
1µm en paño suave. Después de este pulido se introducen defectos en la superficie con un 
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disco de SiC de 600, con el objeto de conseguir la misma cantidad de defectos en cada 
muestra, lo que permite reducir la dispersión de los resultados. 
 
Se realizó un estudio del pulido más adecuado para llegar a una buena observación de los 
anillos de indentación según el tipo de alúmina (dependiendo en parte del tamaño de grano). 
Las muestras de alúmina se pulen con suspensión de diamante (30-6 µm) en tres paños, de 
dureza variable, según los siguientes parámetros. 
 
Tabla 7: Protocolo de pulido antes de indentar 
 AO3 AO5 A12 
Sentido de rotación >< >< >< 
Fuerza aplicada (kN) 10 10 10 
Lubricación 
automática 
SI Lubricación 
automática 
SI Lubricación 
automática 
SI 
 
Paño Plan 
con suspensión de 30µm 
 
 
Tiempo 
(horas) 
1 Tiempo 
(horas) 
1 Tiempo 
(hora) 
1 
Lubricación 
automática 
SI Lubricación 
automática 
SI Lubricación 
automática 
SI 
 
Pulido extra 
Paño Nap con 
suspensión de 6µm 
 
Tiempo 
(hora) 
1 Tiempo 
(horas) 
1h15 Tiempo 
(hora) 
1h45 
Lubricación 
automática 
SI Lubricación 
automática 
SI Lubricación 
automática 
SI 
 
Pulido extra 
Paño Nap con 
suspensión de 6µm 
 
Tiempo 
(min.) 
20 Tiempo 
(min.) 
20 Tiempo 
(min.) 
20 
Lubricación 
automática 
SI Lubricación 
automática 
SI Lubricación 
automática 
SI 
 
Pulido SEM 
(Paño 6µm: 10mn mas) 
Paño 3µm 
 
Tiempo 
(min.) 
25 Tiempo 
(min.) 
25 Tiempo 
(min.) 
25 
 
 
b. Pulido Final 
 
Después de la indentación, se corta y se pule de nuevo la muestra para observar las grietas del 
cono. La medida de longitud de grieta depende de la calidad de pulido ya que pulidos no 
perfectos enmascaran la visualización de la grieta. Para establecer un protocolo de pulido 
tenemos que observar la variación de las medidas con el tiempo. 
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Según los resultados del gráfico, el pulido final óptimo es de 50 minutos en un paño Dac con 
suspensión de diamante de 30µm. 
 
3.3 Descripción de los ensayos mecánicos 
 
Los ensayos se hicieron con un durómetro (marca FRANCK) de carga máxima 187,5 Kg.  Se 
usaron indentadores esféricos de alúmina, de diámetro 2,5 y 5 milímetros, respectivamente. 
Se aplicó una carga superior de un 20-30% a la carga crítica durante 30 segundos, para 
garantizar la formación de grieta cono. 
 
La propagación de grieta está influenciada por el ambiente, y particularmente por la presencia 
de agua. Se ha demostrado que la grieta cono en vidrio se extiende muy rápidamente al 
principio y después más lentamente [18,19]. Lawn [2] demostró la influencia del medio 
ambiente sobre indentaciones en vidrio. La presión crítica de indentación es más importante 
en aceite que en el aire, y disminuye en agua, más si esta es caliente. La presencia de 
humedad tiene un papel más importante durante la iniciación de grieta. El porcentaje de 
humedad en Barcelona oscila entre 50% y 70% así que el cono se propaga más fácilmente en 
el laboratorio de la UPC. 
 
Por lo tanto las longitudes de grieta pueden ser mayores que las producidas en el caso de 
efectuar los mismos ensayos en un ambiente inerte, sobretodo porque también durante el 
proceso de pulido la grieta está en contacto con un medio acuoso. 
 
Tiempo óptimo de pulido final
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3.4 Medida del tamaño de grano 
 
Con el objetivo de medir el tamaño de grano bajo el microscopio electrónico de barrido 
(SEM),  las muestras de alúmina se sometieron a un tratamiento térmico. Una vez las 
muestras de alúmina están pulidas y liberadas de la bakelita, el tratamiento térmico consiste 
en tratamientos térmicos a 1450ºC durante 30 minutos (figura 3-4): 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Para una mejor calidad de observación al SEM, las muestras de alúmina se limpiaron cinco 
minutos en ultrasonidos con una solución de acetona. 
 
Durante el calentamiento se produce una difusión del material en la superficie, lo que permite 
revelar los bordes de grano bajo la superficie. Los movimientos de átomos funcionan al 
inverso que durante la sinterización. 
 
 
 
 
La variación de densidad del material es despreciable hasta una temperatura de 100 ºC inferior 
a la de la sinterización. Además el calentamiento provoca un crecimiento de grano 
directamente proporcional al tamaño inicial de grano. Así hay que elegir el buen compromiso 
entre difusión en el borde y crecimiento de grano. [20] 
 
Borde de grano 
Superficie 
(a) (b) 
Átomos 
Fig. 3-6 Mecanismos atómicos durante el tratamiento 
T 
t 30mn 
10°C/mn 
1450°C  
Fig. 3-4: curva de tratamiento térmico aplicado a las alúminas 
para la observación de los granos 
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3.5 Ensayos de rayado 
 
Un ensayo de Scratch consiste en hacer deslizar una esfera de material  
(generalmente duro) con una carga determinada. Este ensayo de origen industrial permite 
comprobar la calidad de un recubrimiento ya que se puede descohesionar a una carga dada. Se 
realizó este ensayo con una máquina CSM Revest. El indentador empleado fue un Rockwell C 
de 200 µm de diámetro. El detector de emisión acústica permitió medir la vibraciones 
mecánicas y apreciar los cambios debidos a la formación de grietas y al desconche de la capa.   
 
Tabla 8: Parámetros de los ensayos de rayado 
 Longitud del rayado 
[mm] 
Fuerza máxima 
[N] 
Velocidad de subida de la carga 
[N/mm] 
C1 2 50 50 
CZS 2 50 50 
A03 2 80 80 
A05 2 80 80 
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4 RESULTADOS 
4.1 Medidas de dureza 
 
Se utilizó un indentador Vickers y una carga de 1 kg para la alúmina y 300g para el vidrio.  
 
 
 
 
 
 
 2854,1 d
PH =  (12. ) 
 
2
21 ddd +=  (13. ) 
 
Tabla 9: Medidas de dureza 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 H (GPa) 
A03 17,6 ± 1.9 
A05 19, 0 ± 0,2 
A12 18,2 ± 2.7 
C1 7,3 ± 0.1 
CSZ 7,7  ± 0.2 
Fig. 4-1:  
Indentación Vickers 
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4.2 Determinación de la tenacidad de los materiales 
 
La caracterización mecánica de los materiales cerámicos se hace esencialmente conociendo la 
energía de ruptura y la tenacidad (Factor de intensidad de tensión crítico).  La técnica de 
indentación Vickers permite medir la tenacidad KIC a partir de las fisuras que aparecen en las 
esquinas de la huella. Este método, conocido como IM (Microfractura por Indentación), tiene 
la ventaja de ser económico porque necesita poca superficie pulida y menos muestras [4]. Sin 
embargo, se ha de tener en cuenta que los valores de tenacidad así medidos son, en la mayoría 
de casos, sólo una aproximación al valor real de tenacidad [21]. 
 
Todas las medidas se hicieron a temperatura ambiente, en superficie que han sido sometidas a 
un pulido SEM, y con carga de 40Kg. 
 
El valor de la tenacidad [22] se calcula con la fórmula siguiente: 
 











= 2/3
5.0
016.0
c
P
H
EK IC     (14.) 
Los resultados obtenidos en los varios materiales aparecen en la tabla 10. 
 
Tabla 10: Medidas de tenacidad 
 Alúmina 
AO3 
Alúmina 
AO5 
Vidrio 
C1 
Vidrio 
CZS 
 
Tenacidad 
[MPa√m] 
 
3.0 ± 0,9 
 
3.2 ± 1,2 
 
0,8 ± 0,2 
 
0,8 ± 0,2 
 
4.3 Medidas de parámetros elásticos por vibración elástica (IET) 
 
La medida de parámetros elásticos a partir de vibraciones (Impulse Excitation Technique, 
IET) es una técnica no destructiva para medir propiedades de materiales. Este método está 
basado en la excitación mecánica de un cuerpo sólido por medio de un impacto débil. Para 
materiales isotrópicos y homogéneos de geometría simple (barras prismáticas o cilíndricas), la 
frecuencia de resonancia de las vibraciones libres da informaciones sobre las propiedades 
elásticas del material. El procedimiento estándar está en las normas ASTM E 1876-99 y DIN 
ENV 843-2. El módulo elástico depende de la frecuencia de resonancia fr como: 
 
32
*9465,0 
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

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
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

=
t
L
b
fmE r  (15.) 
Dónde m es la masa de la muestra; L, b y t son la longitud, anchura y espesor de la muestra, 
respectivamente [23]. Los resultados obtenidos son los siguientes (tabla 11): 
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Tabla 11: geometría de las probetas y coeficiente de Poisson medido 
 C1 CZS A03 A05 
L [mm] 39,80 30,50 27,80 27,80 
t [mm] 6,50 5,60 4,45 4,45 
B [mm] 7,50 6,25 5,00 5,00 
E [GPa] 74 ± 2 96 ± 2 408 ± 10 410 ± 10 
ν 0,18 ± 0,02 0,22 ± 0,02 - - 
 
No se pudo calcular los coeficientes de Poisson de la alúmina debido a las pequeñas 
dimensiones de las probetas que impedían la correcta medida del segundo armónico. 
 
4.4 Carga mínima para la aparición de grieta 
 
La tenacidad esta relacionada con la carga crítica por generación de grieta cono, según [4]: 
 
2/1
min
*
*






=
rC
PEK FIC  (16.) 
dónde C* es un parámetro numérico. Así podemos deducir la fuerza mínima:  
 





=
E
rCKP ICF
*
.
2
min  (17.) 
Conociendo la carga crítica, se puede calcular el radio del anillo de contacto correspondiendo 
a esta carga con la ecuación (14.). 
 
La carga crítica calculada para cada material se presenta en la tabla siguiente: 
 
Tabla 12: cálculo de la carga crítica y del radio del anillo 
 r [mm] Pc [Kg] a [µm] 
CZS    
 
1 14 51 
 
2,5 36 94 
 
5 71 150 
 
10 142 237 
 
   
C1    
 1 20 55 
 2,5 50 102 
 5 101 162 
 10 202 257 
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 r [mm] Pc [Kg] a [µm] 
A03    
 
1 65 62 
 
2,5 163 113 
 
5 326 180 
 
10 652 286 
 
   
A05    
 
1 75 64 
 
2,5 188 119 
 
5 376 189 
 
10 752 299 
 
 
4.5 Medidas del tamaño de grano 
 
A partir de las imágenes de la microestructura obtenidas mediante SEM, se midieron los 
tamaños de grano por el método de diámetro del círculo equivalente, obteniéndose los 
siguientes resultados (tabla 13): 
 
Tabla 13: Medidas de tamaño de grano de las alúminas 
 Nº  de granos medidos Tamaño de grano [µm] 
A03 434 2,6 ± 1,5 
A05 399 2,9 ± 1,7 
A12 312  3,8 ± 2,3 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4-2: Micrografía de A03 (izquierda) y curva de distribución de grano (derecha) 
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Fig. 4-3: Micrografía de A05 (izquierda) y curva de distribución de grano (derecha) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4-4: Micrografía de A12 (izquierda) y curva de distribución de grano (derecha) 
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4.6 Medidas de grieta cono 
 
Con el objeto de efectuar medidas válidas, la muestra tiene que ser desbastada y pulida justo 
hasta la mitad de la grieta cono con una superficie plana, esperándose una grieta simétrica. Sin 
embargo, es usual que exista perdida de material cerca de la superficie de pulido, 
aumentándose el error en las medidas.  
 
 
 
Foto 4-1: Foto obtenida al microscopio electrónico.  
Se observa muy bien la perdida de material al inicio del cono 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Foto 4-3: Anillo de indentación en alúmina Foto 4-2: Anillo de indentación en el vidrio.  Se observan anillos concéntricos,  
el primero es el más pequeño. 
Influencia de la microestructura en  el ángulo de la grieta cono 
   
 
33 
4.7 Ensayo de Rayado 
 
Antes de proceder al ensayo de Scratch, se hicieron indentaciones con el objeto de conocer la 
carga crítica de cada FGM. Se usó un indentador esférico de 2,5 mm de diámetro para cargas 
de 100, 125, 150 y 182.5 Kg. La primera aparición de grieta, para los tres FGMs, se produzco 
por una carga de 150 kilos. Las mismas indentaciones se hicieron en una muestra de la 
alúmina usada para la sinterización de los materiales gradientes. La aparición de grieta se 
observó también para una indentación de 150 Kg  con un indentador de 2,5 mm de diámetro.  
 
El movimiento lineal del indentador provoca un campo de tensiones asimétrico dentro del 
material, con una dirección preferencial que corresponde a la dirección del rayado. El ensayo 
de Scratch permite, al contrario de la indentación, de hacer aparecer una zona de tracción 
detrás del indentador y una zona de compresión anterior. Este ensayo no se puede relacionar 
directamente con ensayos de indentación porque el material se rompe para carga más baja que 
con una indentación principal, pero permite poner en evidencia los diferentes sistemas de 
fractura en el material. 
 
En la alúmina se observó al principio la formación de medias grietas cono, debido al 
movimiento del indentador en una dirección preferencial. La casi-plasticidad apareció justo 
después de la formación de grieta.  Al aumentar la carga, se observó el sistema segundario de 
rotura que consiste en la formación de grietas transversales hasta llegar al punto de 
delaminación (zona de interferencia). 
 
 
Foto 4-4: Rayado en Alúmina  (longitud de 2mm) 
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En el vidrio también aparecen grietas semi-cono, cuando aumentó la carga la descohesión 
empezó rápidamente y se caracterizó por los efectos de descohesión del vidrio (material 
rompió debajo de la superficie). 
 
 
Foto 4-7: Rayado en Vidrio 
 
 
Foto 4-6: Aparición de grietas transversales 
además de las grietas cono Foto 4-5: Descohesión en el material cerámico 
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4.8 Desviación Angular 
 
Debido a que el pulido se hace a mano, hay siempre un ángulo entre el plano pulido y el plano 
real del cono generalmente diferente de 90º. Para saber si el error de medida entre el ángulo 
medido y el ángulo real de la grieta tiene influencia en los resultados se hizo una 
modelización con Autodesk Inventor 5. Para esto, se hizo un esbozo en dos dimensiones (Fig. 
4-5) al que se aplicó una revolución según el eje central para obtener el cono en 3D (Fig. 4-6). 
Se incluyó un plan de construcción al centro del cono con el ángulo que corresponde al 
ángulo del pulido. La pieza en 3D sufre una despoja de cara hasta el plano; esta etapa 
corresponde al desbaste a mano (Fig. 4-7). Después de esta etapa se puede medir el ángulo 
real y compararlo con el ángulo medido. 
 
 
Fig. 4-5: esbozo en 2D 
 
Foto 4-9: Grietas semi-cono en el vidrio. 
Los anillos no son enteros debido al 
movimiento del indentador y la s tensiones 
internas de tracción y compresión que 
aparecen. 
 
Foto 4-8: Descohesión en el vidrio bajo carga 
alta 
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Fig. 4-6: representación de la grieta cono en 3D 
 
 
Fig. 4-7: Grieta cono con el plano del desbaste 
 
Haciendo esto para diferentes ángulos reales de grieta y variando también el ángulo del plano 
obtenemos un gráfico de la influencia del ángulo del pulido sobre el ángulo virtual. 
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Fig. 4-8: Influencia del ángulo del pulido 
 
 
Este gráfico permite concluir que los resultados están influidos por el plano de pulido (θ) sólo 
si este es superior a 10°. La tabla de datos está disponible en el anexo 1. 
Debido a que las curvas del gráfico precedente siguen una ley polinomial es posible modelizar  
los resultados para obtener una relación entre ángulo real del cono (αR) y el ángulo medido 
(αM): 
 αR = (-0,0002*θ² + 0,0073*θ + 0,8981)·αM  (18.) 
La segunda parte del cálculo de error consiste en medir el ángulo (θ) del plano de pulido para 
saber en que parte del gráfico se colocan las medidas de ángulo.  
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θ
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Fig. 4-9: Esquema de la probeta 
 
 
Para calcular este ángulo se usó un microscopio electrónico. Se observó la diferencia de 
graduaciones necesaria para enfocar al punto a (Fig. 4-9) y al punto b. Así conociendo la 
distancia a-b, se pudo deducir el ángulo θ. 
 
Todos los ángulos (θ) observados se encontraron entre 0,7° y 6,4° para vidrio y alúmina, lo 
que significa según el gráfico (Fig. 4-8) que el error que se hace sobre las medidas es muy 
pequeño. Para los dos tipos de materiales estudiados, se puede considerar que el plano debido 
al desbaste y pulido no influencia las medidas, así que no existe considerable error estadístico. 
Así, se puede deducir que para materiales con pocas desviaciones en ángulo del plano de 
pulido el ángulo de la grieta cono medido corresponderá con el ángulo real. 
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4.9 Grieta cono en vidrio: 
 
 Vidrio C1 
 
La aplicación de una carga de 62.5Kg durante la indentación del vidrio C1 implica la 
formación de un segundo cono. Este fenómeno no influye en los resultados ya que el segundo 
cono se forma después del cono primario, y sólo hay que tomar en cuenta el primer cono (el 
más pequeño). Para más seguridad, las indentaciones fueron hechas a 50 kg. 
 
Tabla 14: medidas de grieta cono en el vidrio C1 
Muestra N· Carga 
(kg) 
diámetro del 
indentador 
[mm] 
Radio del 
anillo 
[µm] ± 1 
Ángulo 
de grieta 
[°]± 2 
Longitud de 
grieta 
[µm] ± 2 
1 62.5 2.5 73 29 / 26 656 / 514 
2 62.5 2.5 70 34 / 45 810 / 931 
3 62.5 2.5 107 27 / 27 899 / 688 
4 62.5 2.5 95 30 / 22 864 / 676 
5 62.5 2.5 98 35 / 35 830 / 530 
6 62.5 2.5 92 33 / 35 656 / 803 
7 62.5 2.5 102 35 / 42 1003 / 815 
8 50 5 134 29 / 25 908 / 542 
 
Mediana: 62,5 2,5 102 ± 5 31 ± 4  806 ± 145 
 
 Vidrio CZS 
 
Tabla 15: Medidas de la grieta cono en el vidrio CZS 
CZS Carga 
(Kg) 
Diámetro del 
indentador 
[mm] 
Radio del 
anillo 
[µm] ± 1 
Ángulo de 
grieta 
[°]± 2 
Longitud 
de grieta 
[µm] ± 2 
1 100 5 192 35 / 14 1044 / 530 
2 100 5 189 27 / 26 303 / 364 
3 100 5 203 27 / 23 192 / 266 
4 100 5 214 24 / 21 152 / 214 
5 100 5 218 25 / 19 445 / 518 
 
Mediana: 100 5 192 ± 11 24 ± 3 333 ± 52 
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4.10 Grieta cono en alúmina: 
 
Tabla 16: Medidas de la grieta cono en la alúmina A03 
A03 Carga 
(Kg) 
diametro del 
indentador 
[mm] 
Radio del 
anillo 
[µm] ± 1 
Ángulo 
de grieta 
[°]± 2 
Longitud de 
grieta 
[µm] ± 2 
1 125 2.5 152 26 / 22 263 / 255 
2 300 5 285 29 / 29 402 / 454 
3 300 5 285 42 / 27 353 / 349 
4 350 5 319 30 / 27 500 / 361 
5 350 5 283 32 / 27 536 / 285 
 
Mediana: 325 5 285 ± 2 28 ± 2 357 ± 90 
 
 
Tabla 17: Medidas de la grieta cono en la alúmina A05 
A05 Carga 
(Kg) 
diámetro del 
indentador 
[mm] 
Radio del 
anillo 
[µm] ± 1 
Ángulo 
de grieta 
[°]± 2 
Longitud de 
grieta 
[µm] ± 2 
1 400 5 216  26 / 27 398 / 243  
2 410 5 334  22 / 24 493 / 362  
3 400 5 353  27 / 26 598 / 540  
4 400 5 297  27 / 25 628 / 385  
5 400 5 238  29 / 24 424 / 581  
 
Mediana: 400 5 297 ± 45 26 ± 1 493 ± 105 
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5 DISCUSIÓN 
 
La indentación esférica sobre los materiales de alúmina y vidrio ha producido, tal y como era 
de esperar, una fractura tipo cono típica de materiales frágiles. La aparición de anillo 
corresponde a la carga crítica calculada para cada material (tabla 12), y el ángulo que se forma 
es constante. Cerca de la superficie, la grieta se propaga en la dirección perpendicular a la 
superficie, y a algunas micras de profundidad, la grieta gira hasta tener al ángulo del cono 
(Foto 1-2). 
 
Para cargas altas, la casi-plasticidad aparece justo después de la formación de anillo en la 
alúmina. El sistema segundario de rotura implica la formación de grietas segundarias. Estas 
grietas secundarias son perpendiculares en el caso de un indentación Hertziana y se observan 
con un ángulo influenciado por el movimiento del indentador en el ensayo de rayado. 
 
5.1 Variación del tamaño del anillo 
 
La variación de radio del anillo (tablas 14 a 17) es un fenómeno debido a que el anillo se 
propaga cuando el factor intensidad de tensiones de defecto inicial alcanza la tenacidad del 
material.  Pero el defecto que más favorece la nucleación  no es siempre a la misma distancia, 
lo que explica la variación del radio de los anillos medidos. Tal y como fue descrito en el 
protocolo experimental, la introducción manual de defectos permitió controlar el número y 
tamaño de éstos y así disminuir la distribución de resultados. 
 
5.2 Aparición de doble cono 
 
La aparición de cono segundario se puede explicar con la ley de Auerbach. Cuando la carga 
aumenta, las tensiones en el material aumentan también hasta llegar a la carga crítica. En este 
momento, se forma la grieta cono y las tensiones se relajan.  La longitud de grieta aumenta 
poco para una carga superior a la carga crítica, así que si la carga sigue aumentando, las 
tensiones aumentan de nuevo hasta llegar al punto crítico al cual una segunda grieta cono 
aparece y las tensiones se relajan de nuevo.  
 
 
Foto 5-1: Grieta cono doble.  
El ángulo el más grande corresponde al primer anillo formado. 
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El segundo anillo siempre es más grande que el primero, es decir, para la generación del 
segundo cono, el defecto afectado siempre estará más lejos de la bola que el primero, debido a 
que cuando la carga aumenta, también aumenta el radio de contacto. 
5.3 Competición entre casi-plasticidad y grieta cono 
 
La aparición de grieta cono está favorecida por un tamaño de bola grande, y también por las 
propiedades frágiles del material. Tamaños de esfera pequeños y tenacidades grandes 
implicarán un mayor daño casi-plástico. Para los materiales estudiados, se ha observado un 
aumento de la tenacidad con el tiempo de sinterización (granos más grandes), con lo que se 
puede decir que los granos grandes favorecen el daño casi-plástico. (ver tabla 10). 
 
El segundo punto importante es que según la teoría, el daño casi-plástico aparece después de 
la aparición de grieta (si aparece). Pero la realidad no es tan simple, se ha observado que, para 
cargas que superan de 20%-30% la carga crítica, existe una competición entre grieta y casi-
plasticidad en la alúmina A05. Para alúminas con mayor tamaño de grano, se observará daño 
casi-plástico en primer lugar.  
 
Es decir que para granos pequeño la formación de grieta cono es favorecida. Para granos 
grande el daño es casi-plástico, pero hay un periodo de transición en que lo dos mecanismos 
de superponen (9.). 
 
 
Foto 5-2: Competición entre daño casi-plástico y grieta cono 
 
Es posible que la resistencia de la zona casi-plástica haga cambiar el campo de tensiones en el 
material, lo que tendría por consecuencia, un cambio en el ángulo de la grieta.  
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5.4 Variación del ángulo de grieta en vidrio 
 
Como se comentó en la introducción, Kocer [3] ha demostrado que el ángulo de la grieta varia 
de manera lineal con el modulo de Poisson en el vidrio (Fig. 1-6). El gráfico siguiente (Fig. 5-
1) permite comparar los resultados dados por Kocer y los obtenidos experimentalmente. La 
distribución de resultados está un poco por encima de la curva de referencia. Las pendientes 
entre la curva de referencia y el promedio del experimental son parecidas, así que parece que 
existe un cierto error sistemático en las medidas que puede venir de tanto la determinación del 
módulo de Poisson como de la introducción de tensiones residuales en el material. 
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Fig. 5-1: Comparación entre Cocer y los vidrios C1-CZS 
 
El vidrio es un material amorfo que no esta sujeto a efectos de apantallamiento. El error 
sistemático proviene seguramente de las tensiones residuales debidas al corte, desbaste y 
pulido del vidrio para la observación de la grieta. También, los defectos y poros en el material 
pueden también influir en los resultados así que sería mejor conocer la porosidad de los 
vidrios estudiados. 
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5.5 Ángulo de la grieta cono en alúmina 
 
A partir de estudios hechos por elementos finitos por Ceseracciu y col. [13], se ha podido 
modelizar la grieta mediante elementos finitos y observar la influencia del apantallamiento 
(Ksh), para en el crecimiento de la grieta cono durante la indentación. El modelo se creó con el 
programa ABAQUS 6.5 en su interfaz gráfica CAE. La malla, refinada en la punta de la 
grieta, se compone de elementos cuadráticos. Los KI y KII se calcularon en ocho contornos del 
campo de desplazamiento para mayor precisión. 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 5-4: Tensiones principales y dirección de propagación de grieta 
 
 
La tenacidad del material es conocida. Se calcularon los factores de intensidad de tensión por 
grietas con ángulos y longitudes promedios obtenidos experimentalmente.  
 
Fig. 5-3: representación de la grieta cono  
cortada a la mitad 
Fig. 5-2: Contornos en la punta de grieta 
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Los factores de intensidad de tensiones de grieta para el ángulo y la longitud medidos no 
corresponden a la tenacidad del material que hemos calculado anteriormente si en la 
simulación no se consideran efectos de curva-R. Sin embargo, existen mecanismos que 
inducen un aumento de tenacidad de los materiales cerámicos. Así, es posible considerar que 
el progreso de fractura de cerámicas esté controlado por la acción conjunta de más de uno de 
ellos. Independientemente del mecanismo de incremento de la tenacidad, se suele considerar 
que esto provoca un cierre de grieta, el cual disminuye el factor de intensidad de tensiones en 
la punta de una fisura preexistente en el material.  A este fenómeno se le llama 
“apantallamiento de grieta” (crack shielding). El factor de intensidad de tensiones asociado a 
este apantallamiento hace disminuir el factor intensidad de tensiones aplicado: 
 
0=+
=+
sh
II
ap
II
Ic
sh
I
ap
I
KK
KKK
 (19.) 
Donde Kap es el factor de intensidad inducido por las cargas externas y Ksh el de 
apantallamiento debido a los mecanismos de aumento de la tenacidad.  
 
 
 
 
 
 
 
 
La explicación de la variación del ángulo es la presencia de uno o varios efectos de 
apantallamiento en la alúmina, produciendo cambios en el campo de tensiones y, por lo tanto, 
en la dirección de KII=0. El apantallamiento se atribuye a la presencia de efectos de “puenteo” 
por parte de granos alargados (fenómeno que aumenta con el tiempo de sinterización  (Fig. 5-
10 y Fig. 5-11). 
 
Fig. 5-5: diferencia entre el ángulo medido y el teórico para 
materiales ideales (amorfos) 
Fig. 5-7: puenteo Fig. 5-6: microfisuras 
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Conociendo la tenacidad KIc real, se puede deducir el factor de intensidad de tensiones de 
apantallamiento KIsh: 
 IIC
sh
I KKK −=  (20.) 
Del valor de KII calculado por elementos finitos para el ángulo real se puede calcular el valor 
que el apantallamiento de modo II tiene que presentar para que la grieta propague con el 
ángulo medido: 
 
H
IIII KK −=  (21.) 
 
Tabla 18: Ángulo experimental, Carga aplicada, factores de tenacidad de tensiones de apantallamiento I y 
II cálculos por elementos finitos, para las dos alúminas 
 α [º] Carga [Kg] [ ]mMPaK shI  [ ]mMPaK shII  
A03 28 325 1,64 0,6 
A05 26 400 1,77 1,27 
  
El apantallamiento aumenta con el tamaño de grano, así se puede deducir que la formación de 
microfisuras alrededor de grietas y defectos es más fácil si el tamaño de grano aumenta. 
Entonces, cuanto más grande es el grano, más tenaz es el material, y más pequeño es el 
ángulo de la grieta cono. 
 
5.6 Estudio de los FGM’s 
 
Para una cerámica con fase vítrea, la fractura se hace por el borde de grano porque la fase 
vítrea es más frágil. En el caso de los gradientes, la carga crítica debería corresponder a la del 
vidrio FGM que constituye los bordes de grano (35% vol de material en la superficie). En 
realidad, los tres gradientes tienen la misma carga de rotura que la alúmina con la cual fueron 
hechos. Esto significa que un material compuesto cerámica-vidrio permite disminuir la 
fragilidad del vidrio. Los bordes de grano no son débiles como se solía pensar. 
 
Los artículos recientes sobre los materiales gradientes dicen que favorecen el daño casi-
plástico por contacto. En nuestro caso, esto no pasó. Este fenómeno se puede justificar por la 
micrestructura de la alúmina de sinterización. No se conoce el tamaño de grano de la alúmina, 
un tamaño de grano demasiado grande elimina las propiedades del gradiente. Se necesitaría 
hacer una observación de la microestructura al SEM para ver la calidad de los bordes de grano 
porque ha veces el vidrio no se infiltra bien en la alúmina y quedan bordes de grano alúmina-
alúmina que hacen bajar las propiedades tribológicas del material gradiente.  
 
Por otra parte, en el caso de los materiales gradientes fabricados mediante spray de plasma se 
ha de comentar que en este caso existe otro mecanismo de deformación asociado a la 
particular microestructura que presentan estos materiales. Debido a que las capas depositadas 
por spray de plasma presentan una arquitectura en capas irregulares altamente porosas, 
durante una indentación se producirá un colapso de las diferentes capas y porosidades, 
generando una deformación inelástica sin existencia de casi-plasticidad. 
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6 CONCLUSIÓN 
 
Durante este proyecto, se ha desarrollado un protocolo de pulido para cada material, con el 
objeto de optimizar el pulido necesario para medir el anillo y el ángulo de grieta. La 
modelización por CAD ha permitido asegurar que para cualquier tipo de material, las técnicas 
de laboratorio desarrolladas producen un error despreciable en la medida del ángulo de la 
grieta.  
 
También se vio que, al contrario de lo creído anteriormente, la grieta no sigue la trayectoria 
ortogonal de tensión principal mínima, sino que depende de varios parámetros del material. 
Así, tal y como  había demostrado Kocer [3], el ángulo de la grieta cono depende fuertemente 
del coeficiente de Poisson en el caso del vidrio.  
 
En el caso de la alúmina, existen otros factores que influyen en el ángulo del cono, y no sólo 
el coeficiente de Poisson. El tamaño de grano, y más que todo el efecto de apantallamiento 
permiten explicar la forma de la curva-R (aumento de la tenacidad). Este cambio en la 
tenacidad proviene de puenteos y de formación de nubes de microgrietas. Esta segunda 
consecuencia nos permite sugerir que la presencia de daño casi-plástico durante la 
propagación de grieta debe afectar el ángulo del cono.  
 
Alúmina y vidrio son dos materiales frágiles que pueden llegar a un material gradiente dúctil. 
La sinterización por plasma spray permite controlar perfectamente el gradiente de elasticidad 
pero se introducen muchos defectos y porosidades que influyen en la respuesta a contacto. En 
comparación, la sinterización por percolación es menos precisa para las composiciones pero 
permite tener una disminución continua del vidrio según la profundidad. La carga de rotura de 
los bordes de grano de vidrio es más alta que para el vidrio puro, lo que implica una sinergia 
de las propiedades alúmina-vidrio en el material gradiente. Se esperaba una resistencia a la 
fractura mejor para los materiales gradientes que para la alúmina. Un estudio de la influencia 
del tamaño de grano en las propiedades del FGM permitiría una buena perspectiva para 
mejorar este material innovador.  
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